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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gern. § 44 PatG ist gestellt 

(S) Verfahren und Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von Polymerisaten 

(§) Es werden zwei Reaktionspartner (Edukte) in gotrenn- 
ten Vorlagebehaltern 2, 3, 4 und 5 bevorratet und mittels 
Regel- und Dosiereinrichtungen 6,7, bei denen essich um 
Dosierpumpen handeln kann, mit Uberdruck uber beheiz- 
te Warmetauscher 11, 12 in einen Mikromischer 18 gefor- 
dert. In den Warmetauschern 11,12 werden die Edukte je- 
weils getrennt soweit erwarmt, daB beim Mischvorgang 
im Mikromischer 18 sofort die erforderliche Reaktions- 
temperatur erreicht wird. Die Polymerisation erfolgt in ei- 
nem nachgeschalteten Rohrreaktor 20, der aus in Reihe 
geschalteten Rohren 21, 22, 23 besteht. 
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Bcschreibung 



Die Erfindung betrifftein Vcrfahrcn und cine Vorrichtung 
/.ur koniinuierlTehen Hersiellung von PoiymerUaien, bei 
dcm niindestens zwei Rcakiionspanncr CEdukte) durch ei- 5 
nen Mikromischer hindurch und zusamniengcfuhrt sowie 
miteinander vcrmischi werden. 

Bei den Reaktionspanncm handelt cs sich beispielsweise 
uni ein oder mehrere fliissigc oder celeste Monoinere und 
einen oder niehrere Initiatorcn. 10 

Aus der DE-A 19 41 266 1st ein Verfahren zur Durchfuh- 
rung chemischer Reaktionen zwischen gasformigen und/ 
oder fliissigen Reaktionsparinern bekannt, bei dem minde- 
stens zwei Reakuon spanner durch eine ihnen jeweils zuge- 
ordnete Schar von Mikrokanalen in raumlich getrennte Mi- 15 
krostrome aufgeieilt werden, die anschlieBend in einen ge- 
meinsamen Misch- und Reakiionsraum ausireten. Die Mi- 
krostromc trctcn in Gcstalt von Fluidlamcllcn dcr Eduktc 
aus den Mikrokanalen mil fur das jeweilige Edukt gleichen 
Stromungsgeschwindigkeiten in den Misch-/Reaktionsraum 20 
aus. Jede Fluidlamelle eines Edukts ist unmittelbar benach- 
bart zu einer Ruidlamelle eines anderen Edukts in den 
Misch- und Reakiionsraum gefuhn, wobei sich die benach- 
barten Fiuidlamellen durch Diffusion und/oder Turbulenz 
miteinander venuischen. 23 

Fur die Durchmischung wird ein sogenannter Mikrostruk- 
tur-Lamellenniischer mil wenigstens einer Mischkammer 
und einem vorgeschalteten Fuhrungsbauteil fur die Zufuhr 
der zu mischenden Fluiden zu der Mischkammer verwendet. 
Das Fuhrungsbauteil kann aus mehreren plane nartigen, 30 
ubereinander geschichteien Elemente zusammengesetzt 
sein, die von schrag bzw. quer zurLangsachse des Mikromi- 
schers verlaufenden Kaniilen durchzogen sind. Die Kanale 
benachbarter Elemente kreuzen sich beruhrungslos und 
munden in die Mischkammer aus. Eine weitere Moglichkeit 35 
der Konstruktion eines Mikromischers besteht in einer par- 
allelen Anordnung von Kanalen. Die zu mischenden Fluide 
stromen aus entgegengesetzten Richtungen in den Mischer 
ein und treten gemischt senkrecht dazu in die Mischkammer 
aus. Durch den Mischer werden die Reaktionspartner innig 40 
miteinander in Kontakt gebracht, d. h. gut miteinander ver- 
mischt. Wie aus dem genannten Dokument hervorgeht, 
hangt die Giite der Vermischung und der EinfluB des Misch- 
organs auf die Ausbeute an erwunschiem Produkt in groBem 
MaBe vom Verhaltnis der durch die Reaktionskinetik gege- 45 
benen chemischen Reaktionsgeschwindigkeiten zur Misch- 
geschwindigkeit ab. Bei chemisch langsamen Reaktionen 
laufen diese~ in der Regel wesentlich langsamer als die Ver- 
mischung ab. Liegen die chemischen Reaktionsgeschwin- 
digkeiten und die Vermischungsgeschwindigkeit in der glei- 50 
chen GroBenordnung. so treten koniplexe Wechselwirkun- 
gen zwischen den Kinetiken der Reaktionen und dem ioka- 
len, durch die Turbulenz bestimmten Ve rmisc hung sverh al- 
ien im verwendeten Reaktor und im Mischorgan, bei dem es 
sich im allgemeinen urn einen Mikromischer handelt, auf. 55 
Sind die chemischen Reaktionsgeschwindigkeiten weseni- 
lich schneller als die Mischgeschwindigkeit, so werden die 
Reaktionsgeschwindigkeiten und die Ausbeuten im wesent- 
lichen durch die Vermischung. d. h. durch das lokale, zeitab- 
hangige Geschwindigkeits- und Konzcntrationsfeld der Re- 60 
akt ion spanner bcsiininiL 

Im Stand der Technik ist es ublich, zur Durchfuhrung 
schneller Reaktionen eine Anzahl von Mischorganen bzw. 
Mischern cinzusetzen. Dabei wird zwischen dynamischen 
Mischcrn wic beispielsweise Ruhrcrn. Turbincn oder Rotor- 65 
Stator-Systemen und statisehen Mischem wie z. B. Kenics- 
Mischem. SMV-Mischem und Sirahlmischern unterschie- 
den. 



Auf dcm Gcbict der Losungspolymcrisation von Mono- 
inercn auf Acrylatbusis. mil oder ohne Zusatzc, findet iibli- 
chcrweisc eine Batch- oder Semibalch-Technologic Anwen- 
dung. die aufgrund der diskoniinuicrlich hergestellten Poly- 
mere eine glcichblcibende Produktqualitat nicht gewahrlei- 
sten kann. Der tlbcrgang von der bekannten Batch- bzw. Se- 
mibatch-Technologie zu einer koniinuicrlichen Produktion 
von Losungspolymeren bringt insofern Probleme mit sich. 
als derartige Poiymerc bei hohen Molekulargewichten un- 
15slich inrLosungsmittel werden konnen. Im Fall eines als 
Losungspolymerisai definierten Polymeren handelt es sich 
um einen geringen hochmolekularen Anteil des Polymers an 
der Molmassenvcneilung. Dieser hochmolekulare Anteil 
kann unter anderem durch eine anfanglich schlechte Durch- 
mischung von Monomeren und Initiator entstehen, da ein 
ortLicher UnterschuB an Initiator zur Bildung von Makromo- 
lekulen mil sehr hohem Polymerisationsgrad fuhren kann. 
die bckanntcrwcisc im Fall dcr radikalischcn Polymerisation 
innerhalb einer Zeit von kleiner als einer Sekunde entstehen. 
Diese hochmolekularen Anteile fuhren zu einer deutlichen 
Verbreiterung der Molmassenverteilung bis hin zu bimoda- 
len Molmasseverteilungen. Als Folge hiervon entstehen un- 
erwunschte Belage im Reaktorsystem. Das Ausfallen der 
unloslichen Molekule aus der Losung wird bekannterweise 
durch Fesikorperoberflachen, wie Reaktorwande, Einbaulen 
etc. begunstigt. In Rohrreaktoren. die oftmals zur Intensivie- 
rung der Mischvorgange und des Warmeubergangs mit sta- 
tisehen Mischern ausgestattet sind. liegt ein groBes und da- 
mit ungunstiges Oberflachen-Volumen- Verhaltnis vor. Hier- 
durch muB im Vergleich zu einem Batch-Ruhrkesselreaktor 
mil vergleichbarer Kapaziiat von einer groBeren Wahr- 
scheinlichkeit der Belagsbildung im Reaktorsystem ausge- 
gangen werden, was im Fall des kontinuierlich betriebenen 
Rohrreaktors zu einer Verstopfung des Systems fuhren kann 
und einen Dauerbetrieb ausschlieBt. Die im allgemeinen ge- 
ringen Polymermengen mil hohen Molmassen im Produkt- 
gemisch konnen ausreichen, um einen Rohrreaktor zuzuset- 
zen, da der ProzeB uber sehr lange Zeiten betrieben wird. 
Liegt im Fall des Rohrreaktors am Reaktoranfang bei der 
Dosierung eine schlechte Homogenisierung des Reaktions- 
geniisches uber eine sysremabhangige Mischstrecke vor, 
kann es besonders in diesem Bereich zu einer intensiven Be- 
lagsbildung kommen. 

Bei den Monomeren auf Acrylatbasis kann es sich bei- 
spielsweise um Copolymere handeln, wie sie in der DE-A 
40 27 594 beschrieben sind. Diese Copolymerisate basieren 
potentiell auf Alkyl- und funktionalisierten Alkylestern von 
a,p-ethylenisch ungesattigten Carbonsauren und gegebe- 
nenfalls copolymerisierbaren Vinylmonomeren. Ein weite- 
res Monomeres ist beispielsweise Styrol. 

Ausgehend von dem voran beschriebenen Stand der 
Technik besteht die Aufgabe der Erfindung darin, ein Ver- 
fahren und eine Vorrichtung fur eine kontinuierliche Pro- 
duktion von Losungspolymerisaten bereit zu stellen, bei 
dem eine Verstopfung bzw. Belegung des Reaktorsy stems 
weitgehend vennieden wird und die Vorrichtung uber lan- 
gere^Zeitriiume ohne Unterbrechung betrieben werden kann. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durch ein Verfah- 
ren der eingangs beschriebenen Art in der Weisc gclosU daB 
die Eduktc vor dcm Eintreten in den Mikromischer soweit 
vorgewiirmi werden, daB sie eine erforderliche Reaktions- 
icnrpcratur sofon nach dem Eintritt in den Mikromischer er- 
reichen, in welchen sie durch Diffusion und/oder Turbulenz 
in einer Wcise vcrmischi werden. daB eine Bildung von bi- 
modalen Molmassenvcrtcilungcn oder hochmolekularen 
Anteilen unierbleibl und daB eine Polymerisation der Mono- 
meren-Reaktionspartncr in einem dem Mikromischer nach- 
geschalieten Rohrreaktor staltfindei. 



SDOCID- <0E_19816886A1_I_> 



DE 198 16 886 A 1 



In Ausgcsialtung dcs Verfahrens wird das einc Edukt aus 
Monomcrcn auf Acrylaibasis mil einem Styrolzusatz sowie 
eincm Losungsmiltel durch cincn ersten beheizten Warme- 
tauschcr hindurchgefuhn. Wahlweisc durchstromt das eine 
Eduki aus Monomeren auf Acrylaibasis. jedoch ohne Sty- 
rol-Zusatz. und mil einem Losungsmiltel eincn ersien be- 
heizten Warmcaustauscher. 

Weiierhin wird das anderc Edukt aus eincm radikatischen 
Initiator und gegebenenfails eincni Losungsmittel durch ei- 
nen zweiien beheizien Warmetauscher hindurchgeleitet. 

In Ausfuhrung des Vert ah re ns wird das Edukt aus Mono- 
meren-Losungsmittel und das Edukt aus Initiator-Losungs- 
mittel in einem Mischungsverhaltnis von 1:1 bis 10: 1, 
insbesondere von 9 : 1 in den Mikromischer eingespeist. 

Die Vorrichtung zur kontinuierlichen Herstellung von Po- 
lymerisaien, mil Vorlagebehaltern fiir die Reakt ion spanner, 
Dosier- und Regeleinrichtungen, Filter und mil oder ohne 
Vonnischcr zcichnct sich dadurch aus, dafi sowohl den Vor- 
lagebehaltern fur das Edukt aus Monomeren und gegebe- 
nenfails Losungsmittel als auch den Vorlagebehaltern fur 
das Edukt aus Initiator und gegebenenfails Losungsmittel je 
ein beheizter Warmetauscher nachgeschaltet ist, daB jeder 
der beiden Warmetauscher uber Leitungen mit dem Mikro- 
mischer verbunden ist und daB der Mikromischer an einen 
Rohrreaktor angeschlossen isu der mil einem Ausuagsbe- 
halter fiir die Losungspolynieren in Verbindung steht. 

Die weitere Ausgestaltung der erfindungsgeiiiaBen Vor- 
richtung ergibt sich aus den Merkmalen der Patentanspruche 
8 bis 15. 

Bei der Erfindung wird, urn eine Verbesserung der Vermi- 
schung zu erreichen, ein Mikromischer eingesetzt. In die- 
sem werden die zwei zu vermischenden Eduktstrome uber 
sehr feine laniellenartige Kanale derart zusammengefuhrt, 
daB bereits beim Aufeinandertreffen der Strome eine Vermi- 
schung der Edukte im Mikro-Bereich vorliegt. Konstrukti- 
onsbedingt sind in einem derartigen Mikromischer extrern 
kleine Kanale vorhanden, die zu einem extrern hohen Ober- 
flachen-Volumen-Verhaltnis fuhren, wodurch die Wahr- 
scheinlichkeil der Belagsbildung irn Mischsystem und dar- 
aus folgenddie Wahrscheinlichkeit der Verstopfung des Mi- 
schers stark ansteigen sollte. Uberraschenderweise kann je- 
doch durch die sehr gute Vermischung der Edukie die Bil- 
dung eines hochmolekularen Anteils vermieden werden, so 
daB keine unlos lichen hochmolekularen Anteile in der Mol- 
massenverteilung gebildet werden und troiz des extrern gro- 
Ben Oberflachen-Volumen-Verhaltnisses keine Belagsbil- 
dung im Reaktorsystem auftritt. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand der Zeichnun- 
gen naher erlautert. Es zeigen: 

Fig. 1 ein FlieBschenia fiir eine Vorrichtung zur Durch- 
fuhning chemischer Reaktionen nach der Erfindung, 

Fig. 2 eine Draufsicht auf einen in der erfindungsgema- 
Ben Vorrichtung eingesetzien Mikromischer als Beispiel. 

Fig. 3 eine Draufsicht auf eine Mischeinheit des Mikro- 
mischers mil einer Anzahl von Kanalen auf jeder Zufuh- 
rungsseite, und 

Fig. 4a und 4b die Molmassenverteilung von Losungspo- 
lvmercn, die ohne Einsatz bzw. mit Einsatz eines Mikromi- 
schers hergestcllt wurden 

Fig. 1 zcigt das FlieBschcma einer Vorrichtung 1 bzw. ei- 
ner Anlage zur Herstellung von Losungspolynieren. Aus- 
gangsstoffe sind ein Monomeren-Losungsmiiiel-Getiiisch. 
das In Vorlagebehalter 2 und 3 bevorratet ist und ein Initia- 
ior-Lbsungsniittc!-GeniisCh. das in Vorlagebehaltern 4 und 5 
cnthaltcn ist. Der Vorlagebehalter 2 cnthalt einen Ruhrmi- 
scher, dessen Ruhrer von einem Motor M in Drehung ver- 
setzi wird. Uber eine Dosier- und Regeleinrichtung 6 ist der 
Vorlagebehalter 2 mil dem Vorlagebehalter 3 verbunden, der 



ebenso wie der Vorlagebehalter 4 in nichtgezeigter Wcisc 
beispielswcise mil StickstolV bcaufschlagi werden kann. 
Das Monomercn-Ldsungsminel-Gemisch stromt von dem 
Vorlagebehalter 3 uher eine Lcilung. in der ein Filter 8 ein- 
5 sebaut ist. das evcntuellc Verunreinigungen aus dem Ge- 
misch herausfiltcri, in einen beheizien Warmetauscher 11 
und von diescn uber eine beheizte Leitung 27 und eincn Fil- 
ter 17 in einen Mikromischer 18. Bei dem Mikromischer 18 
handelt es sich urn auf dem Markt erhiiitliche Mikromischer 

10 unterschiedlicher Ausfuhrungsfonnen. 

Von dem Vorlagebehalter 4 wird das Initiator-Losungs- 
miilcl-Gemisch uber Filter 9 und 29 durch einen beheizten 
Warmetauscher 12 hindurchgeleitet. Der weiiere Vorlagebe- 
halter 5 fiir das Initiator-Losungsmittel-Gemisch ist uber ei- 

15 nen Filler 10. eine Dosier- und Regeleinrichtung 7 mit der 
Leitung verbunden, in der die Filter 9 und 29 angeordnet 
sind. Der Warmetauscher 12 ist uber eine beheizte Leitung 
28 glcichfalls mil dem Mikromischer 18 verbunden. Fur das 
Heizmedium zum Beheizen der Leitung 27 ist ein geschlos- 

20 sener Kreislauf vorgesehen, in dem am Ausgang der Leitung 
27 das Heizmedium abgenommen und uber einen Vormi- 
scher 19, den Mikromischer 18 und eine Dosier- und Regel- 
einrichtung 13 an den Anfang der Leitung 27 zuruckgefuhrt 
wird. Eine Heizeinrichtung 15 erwarmt dabei das durch den 

25 gcschlossenen Kreislauf hindurchstromende Heizinedium. 
In ahnlicher Weise erfolgt die Beheizung der Leitung 28, in 
dem am Ende der Leitung 28 das Heizmedium uber eine Do- 
sier- und Regeleinrichtung 14 an den Anfang der Leitung 28 
zuruckgefiihn wird. Das Heizmedium in diesem geschlosse- 

30 nen Kreislauf wird durch eine Heizeinrichtung 16 erwarmt. 
Die Warmetauscher 11.12 sind auf eine Temperatur von un- 
terhalb der Reaktionstemperatur bis auf Reaktionstempera- 
tur voraewarmt. Beispielsweise liegt diese Temperatur im 
Bereich von 50° bis 180 C. 

35 Dem Mikromischer 18, der noch anhand von den Fig. 2 
und 3 naher beschrieben werden wird, ist der Vonnischer 19 
nachgeschaltet, jedoch kann der Vonnischer gegebenenfails 
auch"entfallen. Daran schlieBt ein Rohrreaktor 20 an, der 
z. B. aus drei getrennt beheizbaren Rohren 21. 22 und 23 be- 

40 steht, von denen beispielsweise jedes eine Lange von 1 m 
hat. Die beheizten Rohre 21, 22, 23 sind vollstandig mit Mi- 
schern bestuckt, wobei in den Rohren 21 und 22 sich bei- 
spielsweise Kenics-Mischer und im Rohr 23 Sulzer SMX- 
Mischer befinden. Die Rohre 21, 22, 23 sind bevorzugt mit 

45 statischen Mischern ausgeriistet, jedoch ist es ebenso mog- 
lich die Rohre ohne Mischer arbeiten zu lassen. Die Rohre 
21 und 22 haben beispielsweise einen Nenndurchmesser 
von 10 mm, wahrend das Rohr 23 einen Nenndurchmesser 
von 20 mm besitzt. Die Nenndurchmesser der Rohre des 

50 Rohreaktors 20 sind frei w all 1 bar und bestimmen sich nach 
dem gewiinschten Durchsatz an Losungspolynieren. Als 
Vormischer 19 ist beispielsweise gleichfalls ein Sulzer 
SMX-Mischer vorgesehen, der einen Nenndurchmesser von 
5 mm haben kann. Bei den angegebenen Rohrdurchmessem 

55 betragt das Gesamtvolunien der drei Rohre 21, 22, und 23 
des Rohrreaktors 20 etwa 0,5 1. 

Anstelle des Rohrreaktors 20 besteht auch die Moglich- 
keit, daB in der Nachreaktionsstrecke andere Reaktoren ver- 
wendet werden. die beispielsweise beheizte Mischer enthal- 

60 ten. 

Das Monomeren-Losungsmittel-Gemisch und das Initia- 
tor- Losungsmitlel-Geniisch werden in einem definierten 
Mischungsverhaltnis von 1 : 1 bis 10 : 1, insbesondere von 
9 : 1 in den Mikromischer eingespeist. Diese beiden Reakii- 
65 onspanncr, auch als Edukte bczcichnct, werden durch den 
Mikromischer hindurchgcfuhrl und in einem Misch- und 
Reakiionsraum dcs Mikromischers zusammengefuhrt.. 
Durch die vorgeschalicten tcmperierten Warmetauscher 11 
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und 12 werden die beiden Edukte sowcii envanm. daB beini 
Mischvorgang im Mikromischer 18 sofon die ertbrderliche 
Reaktionstcmpcratur von bcispielsweise 60° bis 18()°C er- 
reichi wird. Die Reaktionsiemrniratur hangi von den jeweili- 
sen Reakiionsparinern ab und ist nichi auf den voranstehen- 5 
den Bereich beschrankt. Die Polynicrisaiion der beiden Re- 
aktionspanner erfolgt ini nachgeschaltcten Rohrreaktor 20. 
Die Einsteliung der Molmassen, des Umsatzes und der Vis- 
kosiiiii bei eincm vorgegebenen Monomer-Gemisch erfolgi 
iiber den jeweiligen Initiator bzw. dessen Konzentration so- 10 
wie iiber die Teniperierung der Rohrreaktorstrecke und der 
Verwcilzeii der Reaktionspartner im Rohrreaktor 20. 

Der eine Reaktionspartner ist beispielsweise ein Edukt 
aus Mononieren auf Acrylatbasis, mit oderohne Styrol-Zu- 
satz, sowie einem Losungsmittel. Der andere Reaktionspart- 15 
ner besteht aus eineni oder mehreren radikalisehen Initiato- 
ren und einem Losungsmittel. 

Der Rohrreaktor 20 ist uber Austragslcitungcn 25 und 26 
mit einem Austragsbehalter 24 fur die Losungspolymeren 
verbunden. In denAustragsleitungen 25. 26 ist je ein Regel- 20 
ventil 32, 33 angeordneu mittels dem der Betriebsdruck in 
dem Rohrreaktor 20 steuerbar ist. Mil Hilfe der Regelventile 
32, 33 wird der Betriebsdruck in der Reaktorstrecke nach 
dem Rohrreaktor 20 beispielsweise im Bereich von 2 x 10 5 
Pa bis 5 x 10 6 Pa geregelt, urn ein Sieden des Reaktionsge- 25 
misches im Rohrreaktor zu vermeiden. Die A us tragslei tun- 
gen 25 und 26 sind gekiihlt. Der Austragsbehalter 24 ist ein 
Ruhrbehalter. dessen Ruhrer von einem Motor M in Dre- 
hung versetzt wird. 

In Fig. 2 ist eine perspektivische Draufsicht auf einen Mi- 30 
kromischer 18 gezeisu bei dem es sich um einen an sich be- 
kannten statischen Mikromischer handelt. Der Mikromi- 
scher 18 umfaBt eine Mikromischeranordnung nut einer An- 
zahl von Mischeinheiten 30, die sternforrnig angeordnet 
sind. Die Anzahl von Kanalen 31, vgl. Fig. 3, pro Mischein- 35 
heit betragt2 x 16 bis 2 x 18. In dem Mikromischer 18 wer- 
den die miteinander zu vennischenden Reaktionsparmer 
bzw. Edukte uber die iamellenartigen Kanale 31 in einer 
Weise zusammengefiihrt, daB beim Auftreten der Reaktions- 
strome eine Vermischung der Edukte im Mikrobereich ge- 40 
schieht. Obwohl die Kanale in dem Mikromischer 18 ein ex- 
trem hohes Oberflachen-Volumen- Verhaltnis aufweisen, das 
ublicherweise die Wahrscheinlichkeit der Belagsbildung im 
Mischersystem und daraus folgend die Wahrscheinlichkeit 
der Verstopfung des Mikromischers 18 stark erhoht, wird 45 
durch die sehr gute Vermischung der Edukte die Bildung ei- 
nes hochmolekuiaren Anteiis in der Molmassenverteiiung 
weitgehend vermieden. Es tritt somit trotz des extrem gro- 
Ben "Oberflachen-Volumen-Verhaltnisses keine Belagsbil- 
dung auf. Dies wird anhand der Fig. 4a und 4b noch im ein- 50 
zelnen erlautert. 

Selbstverstandlich kann auch ein Mikromischer anderer 
Konfiguration, der handelsublich ist, verwendet werden. 

In den beiden Fig. 4a und 4b sind die mittels Gelpermea- 
tionschromatographie aufgenommen Molmassenverteilun- 55 
gen dargestelh, von denen Proben nach dem Rohrreaktor 20 
bzw. aus dem Austragsbehalter 24 entnommen wurden. Die 
Kurven geben die normierte Haufigkeit W(log M) uber der 
Molmasscn der Losungspolymeren wieder. Das Losungs- 
mittel ftir die Mononieren bzw. den Initiator war jeweils Te- 60 
trahydrofuran, wobei die Polymerkonzentration zwischen 
5.61 bis 5.64 g/1 im Losungsmittel betrag. Die UV-Signal- 
kurve ist mit durchgezcichneter Linie dargestellt. wan rend 
die Rl-Signalkurve sirichpunkiien ist, wobei RJ der Refrak- 
tomcicrindcx bzw. der Brcchungsindcx ist. 65 

In Fig. 4a, die Losungspolymere betrifft, die ohne Einsatz 
des Mikromischers 18 hergesteltt wurden. ist deutlich zu er- 
kennen, daB bei einer Molmasse > 10 5 s/Mol ein hochmole- 
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kularer Anteil vorhanden isi. Ein Vergleich mil den Lo- 
sunespolymercn nach Fig. 4b. die unter Verwcndung des 
Mikromischers 18 hergesiellt wurden. zeigt. daB ein hoeh- 
molekularer Anieil mil einer Molm.Kse > 10 s gATol in den 
Losungspolymeren nicht vorhanden ist. so daB es ini Mikro- 
mischer irotz des hohen Obenliichen-Vblunien-V^rhaUnis- 
ses. ebenso im nachgeschaltcten Rohrreaktor 2U. praktisch 
zu keiner Belagsbildung komim. 

Die Reakiion wird im alkemeinen so gefiihrt. daB sich 
bei der Polymerisaiion Vertcilungsbrciten M n /M' w cntspre- 
chend einer ideal durchmischten radikalisehen Polymerisa- 
tion einstellen. mit dem Zahlenmittel M :! und dem (ie- 
wichismiitel M u der Molmassenverteiiung. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur koniinuierlichen Hersiellung von Po- 
lymcrisaicn, bei dem mindestens zwei Reaktionspart- 
ner (Edukte) durch einen Mikromischer hindurch - und 
zusammengefuhrt sowie miteinander vemiischt wer- 
den. dadurch j»ekcnnzeichnet. daB die Edukte vor 
dem Einirin in den Mikromischer (18) soweit vorge- 
wiirmt werden, daB sie eine erforderliche Reaktions- 
temperatur sofon nach dem Eintritt in den Mikromi- 
scher (18) erreichen, in welehen sie durch Diffusion 
und/oder Turbulenz miteinander in einer Weise ver- 
mischt werden. daB eine Bildung von biinodalen Mol- 
massenvertcilungen oder hochmolekuiaren Anteilen 
unterbleibt una daB eine Polymerisation der Monome- 
ren-Reaktionspartner in einem dem Mikromischer 
nachgeschalteten Rohrreaktor (20 1 stattfindet. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Reakuon so gefiihrt wird, daB sich bei den 
Polymerisaten Verteilungsbreiten Mn/M w entsprechend 
einer ideal durchmischten radikalisehen Polymerisa- 
tion einstellen. mit dem Zahlenmittel M n und dem Ge- 
wichtsmittel M w der Molmassenverteiiung 

3. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekennzeich- 
net, daB das eine Edukt aus Mononieren auf Acrylatba- 
sis mit einem Styrolzusatz sowie einem Losungsmittel 
durch einen ersten beheizten Warmetauscher (11) hin- 
durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB das eine Edukt aus Mononieren auf Acrylatba- 
sis. ohne Styrolzusatz, und mit einem Losungsmittel ei- 
nen ersten beheizten Warmetauscher (11) durchstromt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
nct, daB das andere Edukt aus einem radikalisehen In- 
itiator und einem Losungsmittel durch einen zweiten 
be -ijiztcn Warmetauscher (I2i hindurchgeleitet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB das Eduki aus Monomeren-Losungsmittel und 
das Edukt aus Initiator-Losungsmitiel in einem Mi- 
schungsverhalmis von 1:1 bis 10 : 1, insbesondere 
von 9": 1, in den Mikromischer eingespeist wird. 

7. Vorrichtung zur koniinuierlichen Hersiellung von 
Polvmerisaien. mit Vorlagcbchaltern f2, 3; 4, 5) fur die 
Reaktionspartner. Dosier- und Regeleinrichtungcn (6. 
7). Filter (8-10. 17. 29). und mit oder ohne Vonnischer 
(19). dadurch gekenn/eichnei, daB sowohl den Vorla- 
gebehaliem (2? 3) fur das Edukt aus Mononieren-L6- 
sungsmiucl als auch den Vorlagcbehaltcrn (4, 5) fur das 
Edukt aus Iniliator-Losungsmiitel je ein beheizter War- 
metauscher (11: 12) nachgeschaliet ist. daB jeder der 
beiden Warmetauscher uber Leiiungcn (27, 28) mit 
dem Mikromischer (IX) verbunden ist und daB der Mi- 
kromischer ( 18) an einen Rohrreaktor (20) angeschlos- 
sen ist. der mil einem Austragsbehalter (24) fur die Lo- 
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sungspolymcrcn in Vcrbindung sichl. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB dor Mikroinischer (18) Liber eincn Vomii- 
scher (19) an den Rohrreaktor (20) angeschlossen ist. 

9. Vorrichiung nach Anspruch 7. dadurch gekenn- 5 
zeichnet. daB die WLrmetauseher (II: 12) auf cine 
Temperatur von un:erhalfc der Reaktionsiemperatur bis 
auf Reaklionstenipcratur vorgcwamil sind. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichneu daB dcr Mikroinischer (18; aus einer Mikro- 10 
rnischer-Anordnung mil einer Anzahl von Mischein- 
heiten (30) besicht. die sterntomrig angeordnet sind 
und daB die Anzahl der Kan ale (31 ) pro Mischeinheit 2 

x 16 bis 2x 18 betragi. 

11. Vorrichiung nach Anspruch 7. dadurch gekenn- 15 
zeichnet, daB der Austrag aus dem Rohrreaktor (20) in 
den Austragsbehalier (24) Liber gekuhlte Austragslei- 
tungen (25, 26) crfolgt. 

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB der Austragsbehalier (24) ein Ruhrbehal- 20 
ter ist, dessen Riihrer uber einen Motor (M) drehbar ist. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Rohrreaktor (20) aus mehreren Roh- 
ren (21, 22. 23) besreht. die geu*ennt beheizbar und in 
Reihe geschaliei sind. 25 

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB jedes der Rohre mil. Mischern bestiickt 
ist. 

15. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB in den Ausiragsleitungen (25. 26) je ein 30 
Regelventil (32, 33) angeordnet ist. mittels dem der 
Betriebsdruck in dem Rohrreaktor (20) derart steuerbar 
ist, daB ein Sieden des Reaktionsgemisches ini Rohrre- 
aktor vermieden wird. 



Hierzu 3 Seite(n) Zeichnungen 



35 



40 



45 



SO 



60 



65 



CIO: <DE_19816886A1 J_> 



ZEICHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: 
Int. CI. 6 : 

Offenlegungstag: 



DE 198 16 886 A1 
C08F 2/00 

21.0ktober 1999 




SOOCtD: <DE_19816886A1 J_> 



ZEICHNUNGENSEITE2 



Nummer: 
Int. CI. 6 : 

Offenlegungstag: 



DE198 16886A1 
C08F 2AM) 

21. Oktober 1999 




FIG.2 




3CID: <DE_19816886A1J_> 



.ZEICHNUNGEN SEITE 3 



Nummer: 
Int. CI. 6 : 

Offenlegungstag: 



DE 198 16 886 A 1 

C 08 F 2/00 f 
21,Oktober 1999 



RI- Signal 




FIG. 4a 



UV- Signal 



1 1 — i — r 

10 s [g/mol] 



Molmosseverteilung 




FIG. Ab 



Molmasseverieilung 



902 042/280 



JOOCtD: <0E_19S16886A1_I_> 



